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Deutsche Einheitsverfahren ™Ikl
zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung _D_H
Anionen (Gruppe D) 38 405
Bestimmung des Nitrat-lons (D9) Teil 9

German standard methods for examination of water, waste water and sludge;
anions (group D); determination of Nitrate lon (D 9)

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der
Gesellschaft Deutscher Chemiker aufgestelit (siehe Erlduterungen).

1 Allgemeine Angaben

Nitrat-lonen kommen in Grundwassern und Oberflachenwéassern in unter-
schiedlichen Konzentrationen vor und sind auch in den Ablaufen schwach
belasteter biologischer Klaranlagen sowie in bestimmten industriellen Ab-
wassern enthalten, in letzteren auch in hoheren Konzentrationen.

2 Qualitativer Nachweis

2.1 Bezeichnurg
Bezeichnung des Verfahrens zum qualitativen Nachweis (1) von Nitrat-lonen

(D9):
Verfahren DIN 38 405-D9 -1

2.2 Durchfiihrung

Zum Nachweis der Nitrat-lonen werden unter stdndigem Umschiitteln und
Kihien in einem Kolben 2 ml des zu untersuchenden Wassers tropfenweise
mit 5ml Schwefelsdure, ¢ = 1,84 g/ml, versetzt. AnschlieBend wird unter
Umschwenken etwas festes Brucin hinzugefiligt. Eine Rotfarbung der Losung
zeigt die Anwesenheit von Nitrat-lonen an. Die untere Nachweisgrenze dieser
Reaktion liegt bei etwa 0,2 mg/l Nitrat-Stickstoff (N). Nitrat-lonen zeigen unter
diesen Bedingungen keine Reaktion.

3 AQuantitative Bestimmung
3.1 Photometrische Bestimmung mittels 2,6-Dimethylphenol (2,6-Xylenol)
3.1.1 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung von Nitrat-
lonen (D 9) mittels 2,6-Dimethylphenol (2,6-Xylenol) (2):

Verfahren DIN 38 405-D9-2

3.1.2 Grundlagen

Nitrat-lonen reagieren in schwefel- und phosphorsaurer Losung mit 2,6-Di-
methylphenol zu 4-Nitro-2,6-dimethylphenol innerhalb einer Reaktionszeit
von etwa 5 Minuten.

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 bis 7
Erlauterungen Seite 8

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
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3.1.3 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Nitrat-Stickstoff im Konzen-
trationsbereich von 0,5 bis etwa 25mg/l. Es eignet sich fir Trinkwasser,
Grundwasser und wenig verschmutztes Oberflachenwasser.

3.1.4 Storungen

Ist das Verhaltnis der Massenkonzentrationen an Chlorid-lonen zu Nitrat-
Stickstoff groBer als 10, so ist das Verfahren DIN 38 405 - D 9 - 3 anzuwenden.
Nitrit-lonen storen in Massenkonzentrationen von mehr als 0,2mg/l Nitrit-
Stickstoff (N). Sie werden durch Zusatz von Amidosulfonsaure zu Stickstoff
reduziert und auf diese Weise beseitigt. Zu diesem Zweck werden in der dem
zu untersuchenden Wasser zugesetzten Sauremischung (siehe Ab-
schnitt 3.1.6 ,Durchfilhrung*) etwa 50 mg Amidosulfonsédure aufgeldst. Nach
einer Wartezeit von 10 Minuten wird die Durchfiihrung der Bestimmung durch _
Zugabe der Dimethylphenol-Lésung fortgesetzt.

Eine Eigenabsorption des Wassers bei 324 nm stort die photometrische
Bestimmung.

3.1.5 Geréate und Chemikalien
— Photometer
- Kiivetten, Schichtdicke 1 cm bzw. 5cm, z. B. nach DIN 58 963 Teil 1 und Teil 2

- Erlenmeyerkolben, Inhalt 100 ml, z. B. Kolben DIN 12380 - EE 100

- Vollpipetten, Inhalt 5ml bzw. 20 ml, z. B. Pipette DIN 12691 - VPAS 5 bzw.
VPAS 20

- MeBkolben, Inhalt 11, z. B. MeBkolben DIN 12 664 — MS A 1000

- Dimethylphenol-Lésung: 1,2g 2,6-Dimethylphenol, CgH,,0, zur Analyse,

werden in 11 Essigsdure, CH,COOH, wasserfrei, zur Analyse, geldst.
Die Losung ist wochentlich neu anzusetzen.

- Sduremischung: 1Volumen Schwefelsdure, H,SO,, zur Analyse,
¢0=1,84g/ml, wird mit 1 Volumen Phosphorséaure, H;PO,, zur Analyse, -
0=1,71g/ml, gemischt.

- Amidosulfonsaure, H,NSO;H, zur Analyse

- Nitrat-Stamml6sung: 0,3609 g Kaliumnitrat, KNO,, zur Analyse, bei 105°C im
Trockenschrank getrocknet und im Exsikkator iber Kieselgel aufbewahrt,
werden in destilliertem Wasser geldst; die Losung wird mit destilliertem
Wasser auf 1| aufgefiillt. 1 ml dieser Losung enthélt 0,05 mg Nitrat-Stick-
stoff (N).
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3.1.6 Durchfiihrung

In einen Erlenmeyerkolben gibt man 5 ml des zu untersuchenden Wassers,
pipettiert 40ml Sauremischung und 5ml Dimethylphenol-Lésung dazu,
mischt und photometriert die Lésung nach einer Reaktionszeit von 10 Minu-
ten bei einer Wellenlange von 324 nm in Kiivetten mit einer Schichtdicke von
1cm bzw. 5cm. Die Kiivetten miissen vor der Messung mit der Saure-
mischung wasserfrei gesplilt werden. Das spektrale AbsorptionsmaB
(Extinktion) bleibt etwa 1 Stunde konstant.

In gleicher Weise wird eine Blindprobe untersucht, bei der anstelle der Wasser-
probe 5ml destilliertes Wasser verwandt werden. War eine Vorbehandlung
der Wasserprobe nétig, so muissen die dafiir zugesetzten Chemikalien auch
in der Blindprobe enthalten sein.

Die Eichkurve erhalt man, indem Proben in der oben beschriebenen Weise
untersucht werden, die anstelle der Wasserprobe 5ml einer der Standard-
I6sungen enthalten, die durch geeignete Verdiinnung aus der Nitrat-Stamm-
I0sung hergestellt werden. Die Konzentrationen der verschiedenen Standard-
I6sungen sollen den erwarteten MeBbereich méglichst gleichméBig Uberdecken.
Auf der Abszisse werden die Massenkonzentrationen der Standardidsungen,
auf der Ordinate die zugehorigen Werte des spektralen AbsorptionsmaBes
(Extinktion) aufgetragen. Die MeBpunkte miissen auf einer Geraden liegen.
Aus dem Quotienten einer Massenkonzentration und dem zugehdorigen spek-
tralen AbsorptionsmaB ergibt sich unter Beriicksichtigung der Kivetten-
schichtdicke der Eichfaktor f mit der Einheit cm - mg/L.

3.1.7 Auswertung
Die Massenkonzentration der Wasserprobe an Nitrat-Stickstoff ergibt sich aus
der Gleichung:
(E-E)) -
R o f
Hierin bedeuten:
¢ Massenkonzentration der Wasserprobe an Nitrat-Stickstoff (N), in mg/l
E spektrales AbsorptionsmaB (Extinktion) der Wasserprobe
E, spektrales AbsorptionsmaB (Extinktion) der Blindprobe
f Eichfaktor mit der Einheit cm - mg/t
s Schichtdicke der Kiivette in cm

3.1.8 Angabe des Ergebnisses

Bei einem Gehalt der Wasserprobe an Nitrat-Stickstoff unter 1 mg/l werden
auf 0,01 mg/l, bei einem Gehalt von 1 mg/l und mehr auf 0,1 mg/l gerundete
Werte angegeben.

Beispiele:
Nitrat-Stickstoff (N) 0,75 mg/l
Nitrat-Stickstoff (N) 6,1 mg/l
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